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Rontgenopakes Glas, Verfahren zu seiner Herstellung 
und seine Verwendung 



Die Erfindung betrifft ein rontgenopakes Glas, ein Verfahren zu seiner Herstel- 
lung und seine Verwendung. 

Im Dentalbereich werden fur die Zahnrestauration zunehmend Kunststoff- 
Dentalmassen eingesetzt. Diese Kunststoff-Dentalmassen bestehen ublicher- 
weise aus einer Matrix aus organischen Harzen und verschiedenen anorgani- 
schen Fullstoffen. Die organischen Fullstoffe bestehen Qberwiegend aus Pulvern 
von Glasern, (Glas-) Keramiken, Quarz oder anderen kristallinen Stoffen (z.B. 
YbF 3 ), Sol-Gel-Materialien oder Aerosilen. 

Durch die Verwendung von Kunststoff-Dentalmassen sollen mogliche schadliche 
Nebenwirkungen von Amalgam vermieden sowie ein verbesserter asthetischer 
Eindruck erzielt werden. Abhangig von der Auswahl der Kunststoff- 
Dentalmassen konnen sie fur unterschiedliche Zahnrestaurationsmaftnahmen 
verwendet werden, beispielsweise fur Zahnfullungen und auch fur Befestigungen 
wie Kronen, Brucken und Inlays. 

Das Fiillmaterial als solches soil beim Ausharten den durch die Polymerisation 
der Harz-Matrix bedingten Schrumpf minimieren. Liegt beispielsweise eine star- 
ke Adhasion zwischen Zahnwand und FQIIung vor, kann ein zu grader Polymeri- 
sationsschrumpf zu einem Bruch der Zahnwand fuhren. 1st die Adhasion hierfur 
nicht ausreichend, kann ein zu grafter Polymerisationsschrumpf die Bildung von 
Randspalten zwischen Zahnwand und Fullung bewirken, welche Sekundarkaries 
fordern konnen. Daruber hinaus werden an die Fullstoffe bestimmte physikali- 
sche und chemische Anforderungen gesteNt: 

Das Fullmaterial mufi zu mbglichst feinen Pulvern zu verarbeiten sein. Je feiner 
das Pulver ist, desto homogener ist das Erscheinungsbild der Fullung. Gleichzei- 
tig verbessert sich die Polierbarkeit der FQIIung, was uber die Verminderung der 
Angriffsflache zu einer verbesserten Abrasionsfestigkeit und dadurch zu einer 
langeren Haltbarkeit der Fullung fuhrt. Damit die Pulver gut zu verarbeiten sind, 
ist es daruber hinaus wiinschenswert, wenn die Pulver nicht agglomerieren. Die- 
ser unerwunschte Effekt tritt insbesondere bei Fiillmaterialien auf, die mit Hilfe 
von Sol-Gel-Verfahren hergestellt wurden. 
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Weiterhin ist es vorteilhaft, wenn der FQIIstoff mit einem funktionalisierten Silan 
beschichtet wird, da dadurch die Formulierbarkeit der Dentalmasse erleichtert 
wird und die mechanischen Eigenschaften verbessert werden. 

Daruber hinaus soli die Kunststoff-Dentalmasse und damit auch der FQIIstoff 
hinsichtlich ihrer Brechzahl und Farbe moglichst gut an das naturliche Zahnma- 
terial angepalit sein, damit sie moglichst wenig von dem umliegenden gesunden 
Zahnmaterial unterschieden werden kann. Fur dieses asthetische Kriterium 
spielt ebenfalls eine moglichst kleine Korngrofce des pulverisierten Fullstoffs eine 
Rolle. 

Weiterhin wichtig ist, dass die thermische Ausdehnung der Kunststoff- 
Dentalmasse im Verwendungsbereich, d.h. ublicherweise zwischen -30°C und 
+70°C, derjenigen des naturlichen Zahnmaterials angepalit ist, urn eine ausrei- 
chende Temperatur-Wechselbestandigkeit der Zahnrestaurationsma&nahme zu 
gewahrleisten. Auch durch eine zu hohe thermische Wechselbelastung konnen 
Spalte zwischen den Kunststoff-Dentalmassen und dem umliegenden Zahnma- 
terial entstehen, die wiederum bevorzugte Angriffspunkte fur Sekundarkaries 
darstellen konnen. In der Regel werden Fiillstoffe mit einem moglichst geringen 
thermischen Ausdehnungskoeffizienten verwendet, urn die grofle thermische 
Ausdehnung der Harz-Matrix zu kompensieren. 

Eine gute chemische Bestandigkeit der Fullstoffe gegeniiber Sauren, Laugen 
und Wasser sowie eine gute mechanische Stabilitat bei Belastungen wie z.B. 
der Kaubewegung kann daruber hinaus zu einer langen Lebensdauer der Zahn- 
restaurationsmadnahmen beitragen. 

Fur die Behandlung von Patienten ist es ferner unbedingt erforderlich, dali Zahn- 
restaurationsmafcnahmen im Rontgenbild sichtbar sind. Da die Harz-Matrix 
selbst im RQntgenbild in der Regel unsichtbar ist, mussen die Fullstoffe fur die 
notwendige Rontgenabsorption sorgen. Ein solcher FQIIstoff, der Rontgenstrah- 
lung ausreichend absorbiert, wird rontgenopak genannt. Fur die Rontgenopazitat 
sind in der Regel Bestandteile des Fullstoffes, beispielsweise bestimmte Kom- 
ponenten eines Glases, oder Zusatzstoffe verantwortlich, sogenannte Rontgen- 
opaker. Ein gebrauchlicher Rontgenopaker ist YbF 3 , welches in kristalliner, ge- 
mahlener Form dem FQIIstoff zugesetzt werden kann. 

Weil die Kunststoff-Dentalmasse in der Anwendung ublicherweise aus Kartu- 
schen in Kavitaten eingefullt und dort modelliert wird, soil sie haufig im nicht 



P2285 
04.03.2004 



ausgeharteten Zustand thixotrop sein. Das heilit, dass ihre Viskositat beim Aus- 
uben von Druck abnimmt, wahrend sie ohne Druckeinwirkung formstabil ist. 

Bei den Kunstsoff-Dentalmassen sind weiterhin Dentaizemente und Komposite 
zu unterscheiden. Bei Dentalzementen, auch Glasionomerzemente genannt, 
fuhrt die chemische Reaktion der Fullstoffe mit der Harz-Matrix zum Ausharten 
der Dentalmasse, weshalb durch die Reaktivitat der Fullstoffe die Aushartungs- 
eigenschaften der Dentalmasse und damit deren Bearbeitbarkeit beeinflufct wird. 
Es handelt sich hierbei oftmals um einen Abbindevorgang, dem ein radikalisches 
oberflachiges Ausharten , beispielsweise unter der Einwirkung von UV-Licht, vo- 
rausgeht. Komposite, auch Fullungskomposite genannt, enthalten dahingegen 
weitergehende chemisch weitestgehend inerte Fullstoffe, da ihre Aushartever- 
halten durch Bestandteile der Harz-Matrix selbst bestimmt werden und eine 
chemische Reaktion der Fullstoffe hierfur oftmals storend ist. 

Weil Glaser aufgrund ihrer unterschiedlichen Zusammensetzungen eine Werk- 
stoffklasse mit vielfaltigen Eigenschaften reprasentieren, werden sie haufig als 
Fullstoffe fur Dentalmassen eingesetzt. Solche Glaser werden allgemein Dental- 
glaser genannt. Reaktive Dentalglaser zur Verwendung in Dentalzementen sind 
beispielsweise aus der DE 100 63 939 A1 bekannt. 

Chemisch inerte Dentalglaser zur Verwendung als Fullstoff in Kompositen sind 
Gegenstand der DE 198 49 388 A1. Die dort vorgeschlagenen Glaser enthalten 
zwingend nennenswerte Anteile an Al 2 0 3 , ZnO, F und Na 2 0, wodurch deren 
chemische Bestandigkeit negativ beeinflusst wird. Ferner kann der F-, ZnO- und 
Na 2 0-Gehalt zu Reaktionen mit der Harz-Matrix fuhren, was wiederum Auswir- 
kungen auf deren Polymerisationsverhalten haben kann. Als weiterer Bestandteil 
ist in den der DE 198 49 388 A1 zugrundegelegten Glasern zwingend Zr0 2 vor- 
handen, um Rontgenopazitat zu bewirken. Derartige Fullstoffe sind zu reaktiv 
insbesondere fur modernste Dentalmassen auf Epoxibasis, bei denen ein zu 
schnelles, unkontrolliertes Ausharten erfolgen kann. 

Aus der DE 101 00 680 A1 sind Dentalglaser bekannt, die mindestehs zwei 
Komponenten enthalten. Diese binaren Glassysteme bestehen aus einem ho- 
hen Anteil von Si0 2 und Hf0 2 , Ta0 5 , ZrO z oder La 2 0 3 , welche die Rontgenopazi- 
tat bewirken. Allerdings wurden nur die binaren Glaser aus SiO z und Hf0 2 sowie 
Si0 2 und Ta 2 O s durch einen SchmelzprozeB erzeugt, wahrend die Glaser aus 
Si0 2 und Zr0 2 bzw. La 2 0 3 mit Hilfe eines Sol-Gel-Prozesses erhalten wurden. 
Der Sol-Gel-Prozefi ist beispielsweise von Nogami in Journal of Non-Crystalline 
Solids, 96 (1985) 415-423 beschrieben. Er hat wirtschaftlich den Nachteil, dass 
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er zu teuer fur die Herstellung grofcerer Mengen von Dentalglasern ist. Daruber 
hinaus fuhren durch den Sol-Gel-ProzeR hergestellte Glaser meist viel Wasser 
mit sich, was ihre Weiterverarbeitung zu Pulvern erschwert. Insbesondere nei- 
gen Sol-Gel-Glaspulver oftmals zu Agglomeration. Ferner werden in der 
DE 101 00 680A1 tenare Giassysteme vorgeschlagen, die neben Si0 2 als 
Hauptbestandteil Zr0 2 als rontgenopaken und La 2 0 3 , Hf0 2 , Y 2 0 3 , Ti0 2 und 
Al 2 0 3 als weitere Bestandteile enthalten. Auch das ternare System aus Si0 2) 
La 2 0 3 und B 2 0 3 wird beschrieben. 

Diese Dentalglaser haben den Nachteil, dass sie hinsichtlich ihrer Rontgenopazi- 
tat, ihrer Verarbeitbarkeit, ihres Brechungsindex und ihres Herstellungsverfah- 
rens nicht optimal fur alle Anwendungen als Dentalglas geeignet sind. Daher ist 
es Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein rontgenopakes Glas bereitzustellen, 
welches als reaktionstrager Fullstoff fur Komposite geeignet ist und insbesonde- 
re wegen seiner Reaktionstragheit einen Beitrag zur Langzeitstabilitat von auf 
Epoxydharz basierenden Fullstoffen der neuesten Generation leistet. Diese Gla- 
ser sollen ferner die kostengtinstige Herstellung von Dentalmassen ermoglichen, 
die ohne teure, kristallisierte Rontgenopaker und ohne auf Acrylat basierende 
Fullungszemente auskommen. Eine weitere Aufgabe der Erfindung ist die Be- 
reitstellung eines wirtschaftlichen Verfahrens zur Herstellung der vorgenannten 
Glaser. 

Die Aufgaben werden durch die unabhangigen Anspriiche gelost. Bevorzugte 
Ausfuhrungsformen ergeben sich aus den UnteransprUchen. Das erfindungsge- 
mafce Glas enthalt Si0 2 mit einem Anteil von 60 - 98 Mol-%, sowie Yb 2 0 3 mit ei- 
nem Anteil von 0,1-40 Mol% und kein Al 2 0 3 und/oder B 2 O s . Es hat sich gezeigt, 
dali durch den Gehalt an Yb 2 0 3 eine uberraschend gute Rontgenopazitat erzielt 
wird und die Brechungsindices dieser Glaser sehr gut an die naturliche Zahnan- 
mutung anzupassen sind. Das erfindungsgemalle Glas kann ferner Zr0 2 bis zu 
einem Anteil von 40 Mol-% enthalten. 

Bevorzugt enthalt das erfindungsgemafce Glas neben SiO a mit einem Anteil von 
60 - 98 Mol-% und Yb 2 0 3 von 0,1 - 40 Mol-% zusatzlich Zr0 2 mit einem Anteil 
von 0,1 - 40 Mol-%. Die Zugabe dieser dritten Komponente stabilisiert das Glas, 
so daft es eine geringere Neigung zu Kristallisation aufweist. Die Kristallisation 
eines Glases ist zu vermeiden, da sie u.a. die optischen Eigenschaften derma- 
Ren beeinflussen wurde, daR das Fullmaterial nur schwer oder uberhaupt nicht 
an die naturliche Zusammensetzung anzupassen ware. 
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In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform weist das erfindungsgemade 
Glas neben Si0 2 mit einem Anteil von 70 - 98 Mol-% und Yb 2 0 3 von 0,5-15 
Mol-% zusatzlich Zr0 2 mit einem Anteil von 0,5-15 Mol-% auf. Besonders be- 
vorzugt werden Anteile von 70 - 98 Mol-% Si0 2) 1-15 Mol-% Yb 2 0 3 und zusatz- 
lich 1 - 1 5 Mol-% Zr0 2 . 

In einer ganz besonders bevorzugten Ausfuhrungsform sind in dem erfindungs- 
gemalien Glas als zusatzliche Komponenten W0 3 , La 2 0 3 , Nb 2 0 5 , Hf0 2 , Ta 2 0 5 , 
Gd 2 0 3l Lu 2 0 3) Sc 2 0 3 , Y 2 0 3 mit jeweils bis zu 40 Mol-% und/oder F 2 bis zu 5 
Mol-% enthalten. Der Anteil an F 2 kann durch die Zugabe von YbF 3 in das Ge- 
menge erhalten werden, wobei dem Fachmann bekannt ist, da(i Fluor in einem 
Glas nicht als gasformige Komponente vorliegt. Durch die Kombination der Oxi- 
de dieser zusatzlichen schweren Elemente kann das Rontgenabsorptionsspekt- 
rum des erfindungsgemaden Glases, das durch die Oberlagerung der Rontgen- 
absorptionsspektren der einzelnen Komponenten entsteht, an das Emissions- 
spektrum verschiedener Rontgenquellen angepafct werden. Auf diese Weise 
kann erreicht werden, daft geringere Strahlendosen fQr die Untersuchung von 
Patienten benotigt werden. 

Urn die Schmelzbarkeit der Glaser mit Hilfe von Hochfrequenzverfahren (s.u.) zu 
verbessern, kann das erfindungsgemalie Glas ferner die Alkalioxide Li 2 0, Na 2 0 
und/oder K 2 0 bis zu einem Anteil von jeweils 10 Mol-% enthalten, wobei deren 
Gesamtanteil hSchstens 10 Mol-% betragen soli. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform enthalten die erfindungsgemalien Glaser 
die Erdalkalioxide MgO, CaO, SrO, BaO und/oder ZnO bis zu einem Anteil von 
jeweils 10 Mol-%, wobei deren Gesamtanteil wiederum hochstens 10 Mol-% 
betragen soil. Die Erdalkalioxide fordern das Einschmelzverhalten sowie die 
Glasbildung und reduzieren die Kristallisationsneigung. Daruber hinaus konnen 
ZnO, SrO und BaO eine antibakterielle Wirkung entfalten und die Rontgenopazi- 
tat verbessern. 

Es hat sich gezeigt, dad trotz des Gehalts an Alkali- und/oder Erdalkalioxiden in 
der Si0 2 -Yb 2 0 3 -Matrix des erfindungsgemafcen Glases dessen chemische Be- 
standigkeit uberraschend gut ist, woraufhin mit einer grofcen Reaktionstragheit 
im Zusammenspiel mit der Harzmatrix und damit mit einer sehr guten Langlebig- 
keit der gesamten Dentalmasse zu rechnen ist. Es ist selbstverstSndlich auch 
moglich, die Farberscheinung des Glases durch die Zugabe von dazu gebrauch- 
lichen Oxiden anzupassen. 
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Als zusatzliche Komponenten, welche bestimmte Glaseigenschaften wie Kristal- 
lisationsneigung, Schmelzbarkeit etc. verbessern konnen, wird vorgesehen, dad 
das erfindungsgemafte Glas Ti0 2 , Ge0 2 und/oder P 2 0 5 bis zu jeweils 10 Mol-% 
enthalten kann, wobei deren Gesamtgehalt bis zu 15 Mol-% betragen soil. 

Durch die Beschrankung der Anzahl der Komponenten kann erreicht werden, 
daft die Wahrscheinlichkeit, daft Verunreinigungen das Glas kontaminieren, re- 
duziert wird. Daher kann das erfindungsgemafte Glas fur besondere Anwendun- 
gen bevorzugt nur hochstens funf der zuvor genannten oxidischen Komponen- 
ten enthalten. Eine noch hohere Reinheit kann dadurch erzielt werden, daft die 
Auswahl der oxidischen Komponenten auf hochstens vier, besonders bevorzugt 
auf hochstens drei beschrankt wird. 

Die Erfindung umfaftt daruber hinaus Glaspulver aus den vorgenannten Glasern. 
Die Glaspulver werden durch bekannte Verfahren erzeugt, wie z.B. in der 
DE 41 00 604 C1 beschrieben. Das erfindungsgemafte Glaspulver weist bevor- 
zugt eine mittlere Korngrofte bis zu 20 |xm auf. Eine mittlere Korngrofte von 
0,2 |j.m kann als Untergrenze erreicht werden, wobei naturlich auch kleinere 
Korngroften von der Erfindung umfaftt werden. Das vorgenannte Glaspulver 
kann als Ausgangsmaterial fur die Verwendung der erfindungsgemaften Glaser 
als Fullstoffe dienen. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform wird die Oberflache des Glaspulvers mit 
den gebrauchlichen Methoden silanisiert. Durch die Silanisierung kann erreicht 
werden, daft die Bindung der anorganischen Fullstoffe an die Kunststoffmatrix 
der Dentalmasse verbessert wird. 

Das erfindungsgemafte Glas weist einen sehr hohen Schmelzpunkt auf und 
kann nicht durch konventionelle Schmelzverfahren hergestellt werden. Daher ist 
das Bereitstellen eines fur das Glas anzuwendenden Schmelzverfahrens eben- 
falls Gegenstand der Erfindung. Schmelzverfahren zum Herstellen von Glasern 
beinhalten im allgemeinen den Schritt der Gemengeaufbereitung, wahrend dem 
die Rohstoffkomponenten den Anforderungen entsprechend vermischt, vorbe- 
handelt, gereinigt etc. werden, den Schritt der Gemengeeinlage, wobei die auf- 
bereiteten Rohstoffkomponenten in das Schmelzgefaft eingebracht werden, und 
dem eigentlichen Schmelzen. Andere Verfahren, z.B. Sol-Gel-Verfahren, sind fur 
das Herstellen grofterer Glasmengen nicht wirtschaftlich einzusetzen. Aufterdem 
besteht insbesondere bei Si0 2 und Zr0 2 fuhrenden und mit Sol-Gel-Verfahren 
hergestellten Glasern die Gefahr der Agglomerierung der Pulver. Ein erfin- 
dungsgemaftes Verfahren ist das Hochtemperaturschmelzen. Die Temperatur 
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der Glasschmelze betragt dabei mindestens 1500°C, bevorzugt mindestens 
1600°C. 

Die beim Hochtemperaturschmelzen auftretenden Temperaturen stellen beson- 
dere Anforderungen an die fur das SchmelzgefaG, verwendeten Materialien. In 
einer bevorzugten Ausfuhrungsform besteht das Schmelzgefafi daher zumindest 
teilweise aus massivem Iridium und/oder einer Legierung mit einem hohen Iridi- 
umgehalt. Iridiumgehalte von mindestens 95% haben sich in solchen Legierun- 
gen als geeignet erwiesen. Aufgrund der Oxidationsempfindlichkeit des Iridiums 
ist eine solche Bauteile enthaltende Vorrichtung zumindest teilweise mit einem 
geeigneten Schutzgas zu spulen. Die Beheizung des Schmelzgefafies kann 
beim Hochtemperaturschmelzen mit konventionellen Methoden erfolgen, bei- 
spielsweise mittels induktiver Beheizung mit einer Frequenz von etwa 8 kHz bis 
etwa 12 kHz. Ein solches Verfahren und eine Vorrichtung zum Durchfiihren des 
Verfahrens werden far andere Glassysteme in der DE 103 48 466 (noch nicht 
veroffentlicht), deren Offenbarungsgehalt hiermit vollumfanglich in diese Schrift 
einbezogen wird, ausfuhrlich beschrieben. 

In einem anderen bevorzugten Verfahren werden die hohen Temperaturen wah- 
rend des Schmelzvorgangs durch das Einkoppeln hochfrequenter elektromagne- 
tischer Wechselfelder in ein bereits zumindest teilweise verflussigtes Glasge- 
menge erzeugt. Der Frequenzbereich kann iiblicherweise zwischen 50 kHz und 
2 MHz liegen. Dieses Verfahren wird Hochfrequenzschmelzen genannt. Solche 
Verfahren und entsprechende Vorrichtungen sind beispielsweise in der WO 
01/14264 A1, WO 01/14265 A1 und WO 03/031355 A1 ausfuhrlich beschrieben. 
Auch deren Offenbarungsgehalt wird hiermit vollumfanglich in diese Schrift ein- 
bezogen. Da der dem Hochfrequenzschmelzen zugrundeliegende Mechanismus 
allerdings erst ab einer bestimmten Temperatur wirksam wird, erfolgt vor dem 
Einschalten des Wechselfeldes ublicherweise eine Aufheizung mit konventionel- 
len Heizverfahren, beispielsweise mit Brennern. 

Durch Hochfrequenzschmelzen konnen prinzipiell beliebig hohe Temperaturen 
erreicht werden. Bis zu 2500 °C sind bereits mit kommerziell erhaltlichen Labor- 
anlagen zu erreichen. Noch hohere Temperaturen sind durch geeignete Modifi- 
kationen reaiisierbar. Das Hochtemperaturschmelzen kann bevorzugt verwendet 
werden, da es sich gezeigt hat, dali die Sauerstoff-lonenleiter Yb 2 0 3 und Zr0 2 
als Reinsubstanz hervorragend an das elektromagnetische Wechselfeld ankop- 
peln. Bei Zumischen anderer Substanzen wie Si0 2 , die nichtleitend sind, sinkt 
die Leitfahigkeit mit zunehmender Konzentration soweit ab, bis die Schmelze 
auskoppelt. Dieser Zusammensetzungspunkt ist nicht genau definiert, er hangt 
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von apparativen GrOften und dem zeitlichen Verlauf des Temperaturprofils der 
Schmelze ab. Urn auch noch hoch Si0 2 -haltige Zusammensetzungen mit Hilfe 
von Hochfrequenzeinstrahlung schmelzen zu konnen, hat es sich bewahrt, ge- 
ringe Mengen von Alkalioxiden zuzusetzen, dabei bevorzugt Li 2 0 und Na 2 0 bis 
zu 10 Mol-%. Diese erhohen bereits in diesen niedrigen Konzentrationen die 
Leitfahigkeit und damit die Hochfrequenzschmelzbarkeit stark. 

Die Frequenz des elektromagnetischen Wechselfeldes beim Hochfrequenz- 
schmelzen ist abhangig vom zu schmelzenden Volumen. Sie kann wahrend des 
Hochfrequenzschmelzens bevorzugt von 50 kHz bis 2 MHz betragen. Alternativ 
konnen Verfahren wie Plasmaschmelzen, Laserschmelzen oder Spiegelofen- 
technologie angewendet werden. 

Alternative Verfahren zum hier beschriebenen Hochtemperaturschmelzen um- 
fassen weiterhin Flammenhydrolyse, bei der Gasformige Precursoren verwendet 
werden, oder Plasmaspruhen, bei dem ublicherweise Pulver als Precursoren 
dienen. 

Das erfindungsgemafie Glas besteht in der Hauptsache aus hochschmelzenden 
Rohstoffen, die wie im Falle von Si0 2l Yb 2 0 3 und Zr0 2 im Anlieferungszustand 
relativ grobkornig und reaktionstrage sind. Diese konnen in der ublichen Weise, 
d.h. durch Vermischen der pulverformigen, kommerziell erhaltlichen Ausgangs- 
oxide und Einlegen in das Schmelzgefaft, erschmolzen werden. Dabei kann es 
aufgrund der Reaktionstragheit und hohen Schmelztemperaturen der Aus- 
gangsoxide sowie der hohen Viskositat des entstehenden Glases aufgrund' kine- 
tischer Hemmung zu einem sehr langsamen Fortschreiten des Schmelzprozes- 
ses kommen. Mit anderen Worten: die Temperatur ware zwar prinzipiell hoch 
genug, um eine gewunschte Glaszusammensetzung nahe des Eutektikums der 
Ausgangskomponenten zu schmelzen, nicht jedoch fur die Ausgangsoxide 
selbst. Deswegen liegen in diesem Fall weitestgehend feste Substanzen vor, die 
nur tiber sehr langsame fest-fest-Reaktionsprozesse allmahlich miteinander rea- 
gieren. Die Glasbildung schreitet in diesem Fall nur langsam voran, da Stoff- 
transporte uber relativ grolle Entfernungen stattfinden mUssen. Um fur die Glas- 
produktion wirtschaftlich angemessene Reaktionsraten zu erzielen, mull die 
Temperatur weit uber das thermodynamisch notwendige Mali hinaus angehoben 
werden. Dies ist aus energiewirtschaftlichen und/oder apparativen Grunden je- 
doch oftmals nachteilig bzw. unmoglich. Weiterhin weist die Schmelze in dem 
Grolienbereich, der den ehemaligen KorngroUenabmessungen entspricht, Kon- 
zentrationsinhomogenitaten auf, die sich auch bei Riihren nur iangsam abbauen. 
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Es hat sich gezeigt, dafc der Einschmelzvorgang wirtschaftlicher - das bedeutet 
mit weniger Energieaufwand und schneller - erfolgen kann, wenn zumindest eine 
der Rohstoffkomponenten des erfindungsgemafcen Glases in nanoskaliger oder 
wasserloslicher Form vorliegt. Unter nanoskalig werden Pulver mit sehr kleinen 
Komgrofcen, Gblicherweise von 10 nm bis 200 nm verstanden. Die mindestens 
eine nanoskalige Rohstoffkomponente kann mit den anderen, ggfls. gemahlenen 
Rohstoffkomponenten als Gemenge in das Schmelzgefafc eingelegt werden. 

Bevorzugt werden die Rohstoffkomponenten jedoch in der Gemengeaufberei- 
tung, wie unten beschrieben, zu sogenannten Grunkorpern oder Grunkorperpul- 
vern vorbehandelt. Durch die Aufbereitung der Rohstoffkomponenten zu einem 
Grunkorper werden die Festkorperreaktionen beim Einlegen in das Schmelzge- 
fali wesentlich beschleunigt, da die Diffusionswege urn mehr als eine Grofcen- 
ordnung kleiner sind als wenn bei der Gemengeeiniage von keinem Grunkorper 
ausgegangen wurde. Weiterhin haben nanoskalige Rohstoffkomponenten ein 
gUnstigeres Verhaltnis von reaktiver Oberflache zu wenig reaktivem Volumen. 
Die Reaktionen laufen wesentlich schneller ab, bzw. bei vergleichbarer Reakti- 
onsgeschwindigkeit kann die Temperatur urn etwa 500°C bis 700°C niedriger 
gewahlt werden. Dadurch werden manche Glaszusammensetzungen uberhaupt 
erst technisch schmelzbar. Des weiteren liegen die oben erwahnten Konzentra- 
tionsinhomogenitaten in diesem Fall nicht im um-Bereich, sondern im Bereich 
einiger nm (beispielsweise etwa 10 nm), so dali auch die Ruhrprozesse zur Ho- 
mogenisierung wesentlich schneller und effektiver ablaufen. 

Die Herstellung der zuvor genannten Grunkorper kann auf vielfaltige Weise er- 
folgen. Bevorzugt werden in einem kommerziell erhaltlichen Dissolver, welcher 
im Prinzip ein Ruhrwerk mit hoher Umdrehungszahl, speziellen stark scherenden 
Riihrwerkzeugen und Einrichtungen zur Temperaturkontrolle darstellt, in einer 
vorgegebenen Menge eines Losungsmittels, beispielsweise Wasser, zunachst 
die loslichen Komponenten gelost. Danach wird unter starkem Ruhren die na- 
noskalige Komponente, beispielsweise Si0 2 , in Form von Pulver oder einer vor- 
gefertigten Suspension zugegeben. Die Zugabe der anderen bevorzugt na- 
noskaligen oder aber auch grobkristallinen Substanzen erfolgt im AnsehluB. Die 
Temperatur wird dabei vorteilhaft moglichst niedrig gehalten. Sofern Reaktions- 
warme auftritt, kann diese durch eine KUhlvorrichtung abgefuhrt werden. RQhr- 
geschwindigkeit und RUhrzeit zur Erzielung einer moglichst homogenen Kompo- 
nentenverteiiung richten sich nach der Art der chemischen Zusammensetzung 
der Masse und den erhaltlichen Korngrolien. Die dabei erhaltene flielifahige bis 
pastose Suspension wird in Formen geeigneter Grode gegossen und/oder ge- 
strichen. 
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Die in den Formen befindliche Masse kann nachfolgend getrocknet werden. Da- 
fur sind Obliche Trockenschranke oder Kammerofen geeignet. Besonders bevor- 
zugt erfolgt die Trocknung allerdings in Mikrowellentrockenanlagen, wobei be- 
vorzugt ein Temperaturbereich von 100°C bis 250°C gewahlt wird. Hohere Tem- 
peraturen sind prinzipiell moglich, konnen aber zu Verbackungen fuhren. Es 
wurde festgestellt, dad durch die Verwendung einer Mikrowellenanlage zur 
Trocknung in sehr kurzen Trocknungszeiten eine ausreichende Menge getrock- 
neter Grunkorper erhalten wird. Ferner werden Entmischungen durch Mit- 
schleppeffekte in dem im konventionellen Fall zur Oberflache diffundierenden 
Losungsmittel vermieden. Hochst uberraschend wurde ebenfalls festgestellt, 
daft durch die Mikrowellentrocknung weniger GaseinschlQsse und damit uner- 
wunschte Blasen beim Einschmelzen des Griinkorpers und/oder des Grunkor- 
perpulvers entstehen. 

In einer bevorzugten Ausgestaltung des Verfahrens besteht die Form, in der die 
Suspension eingefullt und der Grunkorper getrocknet wird, zumindest teilweise 
aus einem nicht benetzenden Material. Bevorzugt wird hierbei Teflon verwendet. 
Als Folge dieser Materialwahl wird die Trocknungstemperatur auf eine Ober- 
grenze von etwas 250°C bis 300°C begrenzt. Teflon ist ferner weitestgehend 
chemisch inert gegeniiber dem Trockengut. Dadurch konnen Verunreinigungen 
vermieden werden. Es hat sich gezeigt, daft der Grunkorper bei Verwendung 
von nicht benetzendem Material in der Form sehr gut aus diesen entfernt wer- 
den kann. Im Falle von Trockengefaften aus Glas oder Metall kann es durch die 
erwunschte hohe Reaktivitat des Grunkopers zu Angriffen auf die Form kom- 
men, die zum einen zu Verunreinigungen fuhren konnen, zum andern zu einer 
festen Verbackung zwischen Grunkorper und Form, so daft sich der Grunkoper 
nur noch schwer oder uberhaupt nicht mehr herauslosen laftt. 

Nach erfolgter Trocknung konnen die Grunkorper als Ganzes, als grobe Frag- 
mente oder gemahlen als Gemenge in das Schmelzgefaft eingelegt werden. 

Zur weiteren Steigerung der Homogenitat des Gemenges kann der Grunkorper 
jedoch nochmals gemahlen, dispergiert und der gesamte zuvor beschriebene 
Prozeft zum Herstellen eines Grunkopers nochmals durchlaufen werden. Der 
nochmals aufbereitete Grunkorper wird Kompaktkdrper genannt. Beim Mahlen 
konnen auch Scherben aus fruheren Schmelzen zur Wiederverwertung zuge- 
setzt werden. 
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Bei der Herstellung der GrQn- und/oder Kompaktkorper ist es im allgemeinen 
vorteilhaft, Alkalihydroxide zuzusetzen und somit im basischen Medium zu arbei- 
ten, d.h. in der Regel mit einer Alkalilauge. In diesem Fall kommt es durch Auflo- 
sungs- und Wiederanlagerungsprozesse des nanoskaligen Si0 2 und/oder der 
Qbrigen festen nanoskaligen Substanzen sowie der Fallung wasserloslicher Ver- 
bindungen als Hydroxid zu einer Vermischung der Komponenten auf nahezu 
monomolekularer Ebene. Auf diese Weise verschwinden sozusagen die ur- 
sprunglichen Korngrenzen und es entsteht ein sehr einheitlicher, gut abbinden- 
der und leicht sinter- und schmelzbarer Grunkorper. Als Folge ist das Glas dann 
allerdings nicht mehr alkalifrei. Der Anwender hat im Einzelfall abzuwagen, ob 
der Nutzen durch die deutlich besseren ProzeRablaufe, die im allgemeinen ge- 
ringe Verschlechterung der chemischen Bestandigkeit kompensiert. Vorteilhaft 
ist die Verwendung von Alkalioxiden insbesondere dann, wenn der eigentliche 
Schmelzvorgang unter Hochfrequenzschmelzen ablauft, da die Alkalioxide wie 
zuvor beschrieben die Koppelfahigkeit der Schmelze verbessern kSnnen. 

Statt Alkalioxiden kann auch eine wassrige Ammoniaklosung verwendet werden. 
Allerdings ist der pH-Wert bei weitem nicht so basisch wie bei den Alkalioxiden, 
die zuvor beschriebenen Reaktionen laufen dann weniger ausgepragt ab. Wei- 
terhin kann Stickstoff, beispielsweise als Nitrid, im Glas verbleiben. Es ist im 
Einzelfall je nach Anwendung abzuwagen, ob diese, wenn auch geringen Men- 
gen, storen kQnnen, beispielsweise durch Verfarbungen. 

Es ist ebenfalls moglich, die Grun- oder Kompaktkorper nicht direkt in das 
Schmelzgefali einzulegen, sondern einer Sinterung zu unterziehen. Dies kann 
beispielsweise in Kammerofen, Tunnelofen oder Drehrohrofen bei Temperaturen 
zwischen 700°C und 1600°C geschehen. Dies hat den Vorteil, dali die Grun- 
oder Kompaktkorper zu Sinterkorpern verdichtet werden. Wird ein Sinterkorper 
zum Schmelzen eingelegt, kann dies den Vorteil haben, da& die Warmeubertra- 
gung in der Schmelze und damit die Schmelzbarkeit verbessert wird. Daruber 
hinaus bewirkt die Sinterung eine Volumenkompaktierung und dadurch einen 
geringeren Platzbedarf bei der Lagerung sowie eine verbesserte chemische 
Stabilitat des Lagerguts. In einem Sinterkorper sind ferner weniger eingeschlos- 
sene Gase enthalten und beim Einlegen entsteht weniger Staub als beim Einle- 
gen von Pulvern. Enthalt das Gemenge Carbonate und/oder Nitrate, ist die Sin- 
terung vorteilhaft, weil diese Komponenten dazu neigen, bei Erhitzung Gase 
freizusetzen. Insbesondere Nitrate konnen jedoch das Schmelzgefali angreifen. 
Werden die Grun- oder Kompaktkorper gesintert, erfolgt die Gasfreisetzung be- 
reits wahrend der Sinterung, weshalb der Anteil der gasfreisetzenden Kompo- 
nenten im Gemenge reduziert wird und der SinterkSrper Qber langere Zeit einge- 
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lagert werden kann als ein Grun- oder KompaktkSrper. Darin konnen produkti- 
onstechnische Vorteile begrQndet sein. Ferner kann das i.d.R. teure Schmelzge- 
faft, in dem sehr hone Temperaturen erreicht werden mussen, von vorgelager- 
ten Reaktionen entlastet werden, wenn Sinterkorper eingelegt werden, da diese 
Vorreaktionen bereits wahrend der Sinterung stattgefunden haben. Auflerdem 
kann das Schmelzgefali auf diese Weise vor den genannten schadigenden 
Substanzen, beispielsweise Nitraten, geschUtzt werden. Als Folge wird es so 
moglich, preiswertere Schmelzgefalie zu verwenden. 

In einer besonders bevorzugten Ausgestaltung des Verfahrens erfolgt die Sinte- 
rung unmittelbar vor der Einlage in das Schmelzgefaft. In einer entsprechenden 
Schmelzanlage befindet sich die Einrichtung zum Sintern direkt in Linie vor der 
Einrichtung zum Schmeizen. Die Abwarme der Schmelzeinrichtung kann auf 
diese Weise wahrend des Sintervorgangs zum Vorheizen der Grun- oder Kom- 
paktkorper auf Reaktionstemperatur beitragen und der Warmeinhalt des Sinter- 
korpers geht bei der Einlage in das Schmelzgefafc nicht verloren. 

Das erfindungsgemafce Glas kann als Dentalglas eingesetzt werden. Bevorzugt 
findet es Anwendung als Fullstoff in Kompositen fQr die Zahnrestauration, be- 
sonders bevorzugt fur auf Epoxydharz basierende Fullstoffe, die weitgehend 
chemisch inerte Fullstoffe erfordern. Ebenfalls im Sinne der Erfindung ist die 
Verwendung des erfindungsgemaCen Glases als Rontgenopaker in Dentalmas- 
sen. Das Glas ist geeignet, teure kristalline Rontgenopaker wie beispielsweise 
YbF 3 zu ersetzen. 

Aufgrund seiner optischen Eigenschaften kann das erfindungsgemalle Glas 
ebenfalls fur optische Anwendungen verwendet werden. Da es weitgehend 
chemisch inert ist, eignet es sich fur Anwendungen in der Displaytechnik, als 
Substratglas in der Photovoltaik und als Substratglas fur biochemische Anwen- 
dungen, insbesondere far molekulare Screeningverfahren. Aufgrund seiner ho- 
hen Temperaturbestandigkeit eignet sich das erfindungsgemafce Glas auch als 
Lampenglas, insbesondere fur den Einsatz in Halogenlampen. Ferner kann das 
erfindungsgemafJe Glas als Targetmaterial fur Physical-Vapour-Deposition- 
Prozesse, kurz PVD-Prozesse, verwendet werden. Ein Beispiel eines PVD- 
Prozesses ist die Elektronenstrahlverdampfung. Hierbei wird das erfindungsge- 
malie Glas als Target in einer Vakuumkammer mit einem Elektronenstrahl be- 
schossen und somit verdampft. Der Dampf kann sich auf einem Substrat nieder- 
schlagen und dieses somit beschichten. 
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Es ist ebenfalls moglich, das erfindungsgemade Glas als Ausgangsmaterial fOr 
Glasfasern zu verwenden. Aufgrund seiner guten chemischen Bestandigkeit bie- 
tet sich als Anwendungsgebiet insbesondere die Verwendung dieser Glasfasern 
als Verstarkungen in Verbundwerkstoffen und/oder als Betonverstarkungen an. 

Beispiele der erfindungsgemaden Glaser sind in Tabelle 1 aufgelistet. Beispiel 
Nr. 38 ist ein aus der DE 101 00 680 A1 bekanntes Glas, das dort mit einem Sol- 
Gel-Verfahren und hier durch Hochtemperaturschmelzen erzeugt wurde. Bei- 
spiel Nr. 37 ist ebenfalls ein binares Glas aus den Komponenten Si0 2 und Zr0 2 , 
das durch Hochtemperaturschmelzen erzeugt wurde. Die Beispiele Nr. 37 und 
38 dienen als Vergleichsbeispiele zu dem erfindungsgemaden Glasern Nr. 1 bis 
36. 

Zur Glasherstellung wurden entweder Grun- oder Sinterkorper in das Schmelz- 
gefad eingelegt. Als Schmelzgefad wurde ein hauptsachlich aus Iridium beste- 
hender Tiegel verwendet, der mittels induktiv zugefuhrter elektrischer Energie 
beheizt wurde. Der hautsachlich aus Iridium bestehende Tiegel gibt die aufge- 
nommene elektrische Energie mittels Strahlungswarme und direkter Warmelei- 
tung an das eingelegte Gemenge und/oder die Schmelze ab. Als maximale 
Schmelztemperatur wurden etwa 2300°C erreicht. 

Zur Weiterverarbeitung wurde das flussige Glas der Schmelze entnommen und 
in Form von Glasposten erstarren lassen. Die erkalteten Glasposten wurden mit 
Hilfe des aus der DE 41 00 604 C1 bekannten Verfahrens zu einem Glaspulver 
mit einer mittleren Korngrode von hochstens 10 [am zermahlen. Die Glaseigen- 
schaften wurden anhand von Glasposten bestimmt, die nicht zu Pulvern zermah- 
len wurden. Samtliche Glaser Nr. 1 bis 36 weisen eine hervorragende chemi- 
sche Bestandigkeit gegenuber Sauren, Laugen und Wasser auf; sie sind ferner 
weitestgehend chemisch inert. Die Brechnungsindices n d und die Dichte D der 
Varianten des erfindungsgemalien Glases sind ebenfalls in Tabelle 1 aufgefuhrt. 

Die Vergleichsbeispiele Nr. 37 und 38 enthalten nur Si0 2 und Zr0 2 , weisen ei- 
nen Brechungsindex n d von 1,498 bzw. 1,513 und eine Dichte D von 2,297 g/cm 3 
bzw. 2,357 g/cm 3 auf. 

Im Vergleich dazu wurden bei dem Beispiel Nr. 9 2 Mol-% des Zr0 2 -Gehalts von 
Beispiel Nr. 37 durch Yb 2 O s substituiert. Diese Substitution bewirkt nur eine sehr 
geringe Anderung des Brechungsindex, aber urn eine etwa 6% grofcere Dichte. 
Da die Dichte mit der Rontgenopazitat korreliert, bedeutet eine grade Dichte 
gleichzeitig eine hohe Rontgenopazitat, die fOr die Anwendung von Glasern als 
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Fullstoff in Dentalmassen Voraussetzung ist. Das Glas des Beispiels Nr. 9 ver- 
bessert folglich die Rontgenopazitat gegenuber dem Stand der Technik, ohne 
die optischen Eigenschaften nennenswert zu verandern. 

In Beispiel Nr. 8 wurden im Vergleich zu Beispiel Nr. 37 der Gehalt von Si0 2 urn 
1 ,8 Mol-% und der Gehalt von Zr0 2 urn 3,2 Mol-% reduziert, wahrend Yb 2 0 3 mit 
einem Gehalt von 5 Mol-% in diesem Glas enthalten war. Als Folge ist ein Zu- 
wachs des Brechungsindex urn nur rund 1,7% zu beobachten, wahrend die 
Dichte urn rund 17% verglichen mit Beispiel Nr. 37 zunimmt. Somit ist auch das 
Glas des Beispiels Nr. 8 hervorragend fur den erfindungsgemaften Zweck einzu- 
setzen. 

Das Verhaltnis des prozentualen Zuwachses der Dichte eines Beispielglases zu 
dem prozentualen Zuwachs des Brechungsindex eines Beispielglases jeweils in 
Bezug zu dem Glas des Beispiels Nr. 37 wird im weiteren „Opazitatsfaktor" F 0 
genannt. Je grafter F 0 eines erfindungsgemaften Glases ist, desto gunstiger ist 
im allgemeinen das Verhaltnis zwischen vorliegender Brechungsindexanderung 
und erreichter Dichteerhohung. 

Die Beispiele Nr. 23 bis 28 belegen, dad eine Reduzierung des Si0 2 -Gehalts auf 
92 Mol-% und des Zr0 2 -Gehalts auf 3 Mol-% bei einem Gehalt von zusatzlichen 
Oxiden von 4,9 Mol-% bei dem Vorhandensein von Yb 2 0 3 ebenfalls zu einer Er- 
hohung der Dichte fuhren. Allerdings steigt im Fall von Nb 2 0 5 und Ta 2 O s eben- 
falls der Brechungsindex stark an. Beispiel Nr. 9 zeigt mit einem Opazitatsfaktor 
von 17,0 einen sehr guten Kompromift aus Brechungsindex- und Dichteerho- 
hung. Daruber hinaus belegt Beispiel Nr. 9 durch den Vergleich mit den Beispie- 
len Nr. 23 bis 28, die einen erheblich geringeren Gehalt an Yb 2 0 3 als Beispiel 
Nr. 9 und F 0 -Werte zwischen 2,2 und 13,0 aufweisen, daft insbesondere Yb 2 0 3 
als Bestandteil eines Glases eine effiziente Erhohung der Dichte und damit der 
Rontgenopazitat ohne eine allzu grade Erhohung des Brechungsindex zur Folge 
hat. 

Urn die Auswirkungen des Vorhandenseins von Yb 2 0 3 in Glaszusammensetzun- 
gen weiter verdeutlichen zu konnen, wurden die Glaser entsprechend den Bei- 
spielen Nr. 1 und 2 erschmolzen. Diese bestehen nur aus Si0 2 und einem relativ 
groften Anteil an Yb 2 0 3 . Der Anteil von 18 Mol-% Yb 2 0 3 in Beispiel Nr. 1 bewirkt 
im Vergleich zu Beispiel Nr. 37 einen Anstieg des Brechungsindex urn 8,6%, 
wahrend die Dichte urn 64,4% zunimmt. Ein Glas mit einem Gehalt von 25 
Mol-% Yb 2 0 3 gemaft Beispiel Nr. 2 weist bereits einen urn 12,7% grolleren Bre- 
chungsindex und eine urn 89,7% groliere Dichte als das Glas des Beispiels Nr. 
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37 auf. Daft Yb 2 0 3 besser als Zr0 2 geeignet ist, wenn eine moglichst grofte 
Dichteerhohung bei einer moglichst geringen Brechungsindexerhohung eines 
Glases angestrebt wird, kann durch den Vergleich der vorgenannten Beispiele 
mit den Beispielen Nr. 3 und 4 belegt werden. In Beispiel Nr. 3 wurde die Halfte 
des Yb 2 0 3 -Gehalts von Beispiel Nr. 1 durch Zr0 2 substituiert. Das erhaltene 
Glas Nr. 3 weist zwar nur einen Zuwachs von n<j um 7,5% im Vergleich zu Bei- 
spiel Nr. 37 auf, was an und fur sich gunstiger ware, allerdings aber auch nur ei- 
nen Zuwachs der Dichte um 41,4% verglichen mit Beispiel Nr. 37. Daraus resul- 
tiert der Fo-Wert von 5,6 fur Beispiel Nr. 3, der signifikant niedriger ist als der Fo- 
Wert von 7,5 des Beispiels Nr. 1. Analog ist in Beispiel Nr. 4 die Halfte des 
Yb 2 0 3 -Gehalts von Beispiel Nr. 2 durch ZrO substituiert. Wahrend Beispiel Nr. 2 
einen F 0 -Wert von 7,1 aufzeigt, wird in Beispiel Nr. 4 nur ein F 0 -Wert von 5,2 er- 
reicht. Selbstverstandlich ist der Wert von Fq alleine nicht alleine ausschlagge- 
bend fur die moglichen Anwendungsgebiete der erfindungsgemaften Glaser, da 
auch die absolute Grofte des jeweiligen Brechungsindex hierfur eine Rolle spie- 
len kann. 

DaB durch eine geeignete Kombination auch der anderen Bestandteile der erfin- 
dungsgemaden Glaser ein hoch rontgenopakes und niedrigbrechendes Glas er- 
halten werden kann, das fur verschiedene Anwendungszwecke und Gegeben- 
heiten das geeignetste ist, kann insbesondere durch die Beispiele Nr. 29 bis 34 
demonstriert werden. Diese enthalten neben 92 Mol-% Si0 2 , 2 Mol-% Yb 2 Q 3 und 
3 Mol-% Zr0 2 jeweils ein weiteres der genannten Oxide. Die Brechungsindices 
dieser Glaser liegen zwischen 1,515 und 1,553 und ihre Dichte zwischen 2,507 
g/cm 3 und 2,937 g/cm 3 . Somit werden F 0 -Werte zwischen 3,5 und 11,5 erreicht. 

Die Beispiele 35 und 36 zeigen ein Glas, das ahnlich den bekannten Rontgen- 
opakern Fluorid enthalt. Aus Grunden der Vergleichbarkeit mit den ubrigen Bei- 
spielen werden die aquivalenten Synthesewerte fur La 2 F 6 und Yb 2 F 6 angegeben. 
Beispiel Nr. 35 ist abgeleitet von den Beispielen Nr. 29 bis 34, wobei die zusatz- 
liche oxidische Komponente durch La 2 F 6 (aquivalenter Synthesewert) ersetzt 
wurde. Gegenuber Vergleichsbeispiel Nr. 37 ist der Brechungsindex bei diesem 
Beispiel um rund 1,4% erhoht, wahrend die Dichte um rund 13,4% zunimmt. F 0 
in Beispiel Nr. 35 betragt somit etwa 9,8. 

In Beispiel Nr. 36 wurde der Yb 2 Q 3 -GehaIt des Beispiels Nr. 9 durch Yb 2 F 6 
(aquivalenter Synthesewert) ersetzt. Der Brechungsindex dieses Glases ist nur 
um 0,2% grafter als der des Vergleichsbeispiels Nr. 37, die Dichte aber um 
5,3%. Daraus berechnet sich ein Wert des F 0 -Faktors von rund 22,8. Die Ver- 
wendung von Ytterbiumfluorid in dem erfindungsgemaften Glas ist somit beson- 
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ders vorteilhaft, wenn bei der Verwendung als Fullstoff in Kompositen fur die 
Zahnrestauration hohe Anforderungen an die optischen Eigenschaften des Gla- 
ses gestellt werden. 

Samtliche Beispiele zeigen auch, daft neben der Einstellung von Brechungsin- 
dex und Dichte durch die Abstimmung der Bestandteile in Hinblick auf ihre 
Rontgenabsorptionsbanden wie zuvor beschrieben eine Anpassung des Glases 
an die RQntgenquelle moglich ist. 

Gegenuber dem Stand der Technik ist das erfindungsgemafte Glas u.a. wegen 
dem Verzicht auf B 2 0 3 und/oder Al 2 0 3 weitestgehend chemisch inert. Es weist 
eine verbesserte Rontgenopazitat auf und seine Brechungsindices konnen in ei- 
nem angemessenen Bereich um 1,498 an den Anwendungszweck angepafit 
werden. Dadurch ist es in vorteilhafter Weise insbesondere als Fullstoffe in 
Dentalmassen, aber auch fur andere Anwendungen, welche hohe Anforderun- 
gen u.a. an die Reinheit sowie die chemische und die Temperaturbestandigkeit 
stellen, verwendet werden. Durch das erfindungsgemafte Verfahren kann es 
kostengunstig grolitechnisch hergestellt werden. 
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patentansprOche 



1 . ) Rontgenopakes Glas, gekennzeichnet durch eine Zusammensetzung (in 

Mol-%)von: 

Si0 2 60-98 
Yb 2 O s 0,1 -40 

Zr0 2 0 - 40 

2. ) Rontgenopakes Glas nach Anspruch 1, gekennzeichnet durch eine Zu- 

sammensetzung (in Mol-%) von: 

Si0 2 60 - 98 

Yb 2 0 3 0,1 -40 

Zr0 2 0,1 -40 

3. ) Rontgenopakes Glas nach mindestens einem der vorhergehenden An- 

spruche, gekennzeichnet durch eine Zusammensetzung (in Mol-%) von: 

Si0 2 70 - 98 

Yb 2 0 3 0,5- 15 

Zr0 2 0,5-15 

4. ) RSntgenopakes Glas nach mindestens einem der vorhergehenden An- 

spruche, gekennzeichnet durch eine Zusammensetzung (in Mol-%) von: 

Si0 2 70 . 98 

Yb 2 0 3 1 - 15 

Zr0 2 1-15 

5. ) Rontgenopakes Glas nach mindestens einem der vorhergehenden An- 

spruche, gekennzeichnet durch einen zusatzlichen Gehalt (in Mol-%) von: 

W0 3 .0-40 

La 2 0 3 0-40 

Nb 2 0 5 0 - 40 

Hf0 2 0-40 
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Ta 2 0 5 

Gd 2 0 3 

Lu 2 0 3 

Sc 2 0 3 

Y 2 0 3 

F 2 



0-40 
0-40 
0-40 
0-40 
0-40 
0-5 



6. ) Rontgenopakes Glas nach mindestens einem der vorhergehenden An- 

spruche, gekennzeichnet durch einen zusatzlichen Gehalt (in Mol-%) von: 

LbO 0-<10 

Na 2 0 0-<10 

K 2 0 0-<10 

mit I Li 2 0 + Na 2 0 + K 2 0 0-<10 

7. ) Rontgenopakes Glas nach mindestens einem der vorhergehenden An- 

sprtiche, gekennzeichnet durch einen zusatzlichen Gehalt (in Mol-%) von: 

MgO 0-10 

CaO 0-10 

SrO 0-10 

BaO 0-10 

ZnO 0-10 

mit I MgO + CaO + SrO + BaO 0-<10 

8. ) Rontgenopakes Glas nach mindestens einem der vorhergehenden An- 

spruche, gekennzeichnet durch einen zusatzlichen Gehalt (in Mol-%) von: 

Ti0 2 0-10 

Ge0 2 0-10 

P2O5 0-10 

mit Z Ti0 2 + Ge0 2 + P 2 0 5 0-<15 



9.) 



Rontgenopakes Glas nach mindestens einem der Ansprtiche 5 bis 8, ge- 
kennzeichnet durch eine Zusammensetzung, die hochstens funf oxidische 
Komponenten beinhaltet. 
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10. ) Rontgenopakes Glas nach mindestens einem der Anspruche 4 bis 8, ge- 

kennzeichnet durch eine Zusammensetzung, die hochstens vier oxidische 
Komponenten beinhaltet. 

1 1 . ) Rontgenopakes Glas nach mindestens einem der Anspruche 4 bis 8, ge- 

kennzeichnet durch eine Zusammensetzung, die hochstens drei oxidische 
Komponenten beinhaltet. 

12. ) Glaspulver mit einer mittleren Korngrofce bis zu 20 jj,m, gekennzeichnet 

durch eine Zusammensetzung nach mindestens einem der Anspruche 1 
bis 1 1 . 

13. ) Glaspulver nach Anspruch 12, gekennzeichnet durch eine Silanisierung 

seiner Oberflache. 

14. ) Verfahren zur Herstellung eines Glases mit einer Zusammensetzung nach 

mindestens einem der Anspruche 1 bis 11, umfassend die Gemengeauf- 
bereitung aus den Rohstoffkomponenten des Glases, die Gemengeeinla- 
ge und das Schmelzen in einem Schmelzgefafc, dadurch gekennzeichnet, 
daR die Temperatur beim Schmelzen mindestens 1500°C, besonders be- 
vorzugt mindestens 1 600°C betragt. 

15. ) Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dafi das 

Schmelzgefafc zumindest teilweise aus massivem Iridium und/oder Legie- 
rungen mit hohem Iridiumgehalt besteht. 

16. ) Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, daft das Schmel- 

zen mit Hilfe der Einstrahlung von Hochfrequenz erfolgt. 

17. ) Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, daft die Hochfre- 

quenz von 50kHz bis 2 MHz betragt. 

18. ) Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 14 bis 17, dadurch ge- 

kennzeichnet, da(J zumindest eine Rohstoffkomponente des Glases vor 
der Gemengeeinlage als nanoskaliges Pulver vorliegt. 

19. ) Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 14 bis 18, dadurch ge- 

kennzeichnet, dad fur die Gemengeaufbereitung zumindest eine Roh- 
stoffkomponente als nanoskaliges Pulver vorliegt, das zusammen mit den 
Qbrigen Rohstoffkomponenten in einem Losungsmittel dispergiert 
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und/oder gelost, in eine Form eingebracht und zu einem Grunkorper ge- 
trocknet wird. 

20. ) Verfahren nach Anspruch 19, dadurch gekennzeichnet, daft die Trock- 

nung der in die Form eingebrachten dispergierten und/oder gelosten Roh- 
stoffkomponenten mit Hilfe der Einwirkung von Mikrowellenstrahlung er- 
folgt. 

21. ) Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daft die Form 

zumindest teilweise aus einem nicht benetzenden Material, bevorzugt Tef- 
lon, besteht. 

22. ) Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 19 bis 21, dadurch ge- 

kennzeichnet, daft der Grunkorper als Ganzes oder gemahlen als Ge- 
menge eingelegt wird. 

23. ) Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 19 bis 21, dadurch ge- 

kennzeichnet, daft der Grunkorper gemahlen, in einem Losungsmittel 
dispergiert und/oder gelost und zu einem Kompaktkdrper getrocknet wird. 

24. ) Verfahren nach Anspruch 19 und/oder 23, dadurch gekennzeichnet, daft 

als Losungsmittel Alkalilauge oder Ammoniakwasser verwendet wird. 

25. ) Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 19 bis 24, dadurch ge- 

kennzeichnet, daft der Grunkorper und/oder der Kompaktkorper gesintert 
werden. 

26. ) Verfahren nach Anspruch 25, dadurch gekennzeichnet, daft die Abwarme 

des Schmelzens zumindest teilweise fur die Sinterung verwendet wird. 

27. ) Verwendung eines Glases nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 

1 1 als Dentalglas. 

28. ) Verwendung eines Glases nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 

1 1 als Fullstoff in Kompositen fur die Zahnrestauration. 

29. ) Verwendung eines Glases nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 

1 1 als Fullstoff in Kompositen auf Epoxydharzbasis fur die Zahnrestaura- 
tion. 
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30. ) Verwendung eines Glases nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 

1 1 als Rontgenopaker in Dentalmassen. 

31. ) Verwendung eines Glases nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 

11 fur optische Anwendungen. 

32. ) Verwendung eines Glases nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 

1 1 in der Displaytechnik. 

33. ) Verwendung eines Glases nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 

1 1 als Substratglas, in der Photovoltaik. 

34. ) Verwendung eines Glases nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 

1 1 als Lampenglas 

35. ) Verwendung eines Glases nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 

1 1 als Substratglas fur biochemische Anwendungen. 

36. ) Verwendung eines Glases nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 

1 1 als Targetmaterial in PVD-Prozessen. 

37. ) Verwendung eines Glases nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 

1 1 als Glasfaser, insbesondere zur Betonverstarkung. 
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ZUSAMMENFASSUNG 

Die Erfindung betrifft ein rontgenopakes Glas aus dem System Si0 2 und Yb 2 0 3 , 
das gegebenenfalls Zusatzkomponenten zur Anpassung der Eigenschaften ent- 
halten kann, sowie ein Verfahren zu seiner Herstellung und seine Verwendung 
insbesondere als Dentaiglas. 



